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New cationic bio: polymer for cosmetic and pharmaceutical use - produced from crustacean 
shells by demineralisation, deproteinisation, decalcification and de:acetylation 

Patent Number : W09616991 

International patents classification : A61K-007/06 COSB-OOQ/OO C08B^7/08 A61K-W7A)0 A61KrO07/48 A 61K-03 W15 

* Abstract : 

W096 16991 A Cationic bipolymers having: (i) mol. wt 800000-1200000; (ii) Brookfield viscosity (1 wt% in glycolic acid) below 5000 mPas; (iii) 80- 
88% deacetylation; and (iv) ash content below 0.3 wt% are new. 

USE - The biopolymeis, which are pale in colour and stable on storage without addn. of preservatives, are useful for the prodn. of cosmetic and 
pharmaceutical prods., e.g. skin care agents, such as moisturisers, anti-wrinkle creams, intensive care lotions and skin tonics, agents for hair care and 
repair, e.g. shampoos and hair sprays, and wound healing agents. They are typically present in these prods, in arats. of 0.01-5 wt%, pref 0.1-1.5 wt%L 
ADVANTAGE - Unlike conventional chitosan type biopolymers known e.g. from FR 270 1266 and Makromol. Chem. 177, 3 589 (1 976), the 
biopolymers not only form clear sohis., but also have good film forming properties. (Dwg.0/0) 

EP-73721 1 B Cationic biopolymers with an average molecular weigjit of 800,000 to 1,200,000 Dalton as determined by HPLC, a Brookfield viscosity 
(1% by weight in glycoli acid) below 5,000 mPas, a degree of deacetylation as determined by IH-NMR of 80 to 88% and an ash content of less than 
0.3% by weight, obtainable by (a) treating fesh crustacean shells with dilute aqueous mineral acid, (b) treating the resulting demineralised first 
intermediate product with aqueous alkali metal hydroxide solution, (c) treating the resulting Ughtiy deporteinised second intermediate product with more 
dilute aqueous mienral acid, (d) optionally drying the resulting decalcified third intermediate product to a residual water content of 5 to 25% by weight, 
and (d) finally deaceylating the optionally dried product with concentrated aqueous alkali metal hydroxide, step (a) and (c) being carried out at a 
temperature of 15 to 25 deg.C. and at a pH vahie of 0.3 to 0.7 and steps (b) and (e) being carried out at a temperature of 70 to 1 10 deg.C. and at a pH 
vahae of 12 to 14. Pwg.0/0) 
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Prufungsantrag gem. S 44 PatG ist gestellt 
@ Kationische Biopolymere 

@ Es werden neue kationischd Biopolymere mh einem 
durchschnhtlichen Molekutargewicht von 10000 bis 2000000, 
einer Viskositdt nach Brookfiekl (1 gaw.-Qbig In GtyoolsBure) 
im Berelch von 20000 bis 30000 mPB*s und einem Aschege- 
hah von weniger ab 04 Gew.-% vorgeschlagen, die man 
erhilt, Indam man 

(a) frische Krvstentiersehalan mit verdunnter wftBrlger Mine- 
ralafiura behandelt 

(b) das rasultierende demlneralisierte arsta Zwischanprodukt 
mK wSBriger AUcallhydrooddldsung behandait, 

(c) das resultierende geringfugig deproteinierta zwerte Zwi- 
schenprodukt emaut mlt verdunnter wSEriger Mineralsfiure 
behandelt, und 

(d) das resuhierande dacalcifizierte dritte Zwischenprodukt 
^ schiieBlich mit konzentrierter w&Briger Alkalilauge behandelt 

und dabei bis zu einem Gehah von 0,15 bis 2,6 Mol Acetamid 
( pro Mol Mononrtereinheit deacetyliert 

GegenOber bekannten kationlschen Bipolvmeren vom Chi- 
tosantyp bikJen die neuen Produkte selbst In hoher VerdOn- 
nung noch hochviskose wi&rige Gele. 
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Die folgendan Angaben slnd den vom AnraeJder ebtg«r«ichten Unteitogen entnotnmen 
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Beschreibung 



Gebiet der Erfindiing 

5 

Die Erfindung betriff t kationische Biopolymere, die durch Deraineralisicning Deproteiruerung DecaldFizie- 
nuig und Deacyiierung von frischen Krusienticrschalcn crhalten werden, ein Verfahren zu ihrer Heretellung 
sowic ihre Verwendung zur Herstellung von kosmctischcn brw, ^armazeutischen Mitteln. 

10 StandderTechnik 

Chitosane stellen Biopolymere dar und werden zur Gruppe der HydrokoUoide gez&hlt Chcnusch bctrachtet 
handelt es stch urn partieU dcacctylierte Chitine unterschicdlkhen Molekulargewichtes, die den — idcalisiertcn 
— Mononacrbaustein (I) cnthalten. Im Gegensatz zu den mcisten Hydrokolloiden, die im Bereidi biologischer 
15 pH-Werte negativ geladen ^d, steUen Chitosane unter diesen Bedingungen kationische Biopolymere dar. Die 
positiv geladenen Chitosane kfinncn mit cntgegcngcsetzt geladencn Oberflachen in Wediselwirkung treten und 
werden daher m kosmetischen Haar- und Kdrpcrpflcgemitteln, aber audi als Verdkker in ampboteren/kationi- 
schenTensidgemischen eingesetzt 
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CH2OH HO NH2 

i i I 

25 CH-«0^ CH-CS 

-t-«C ^CH-O-CT ^CH-0-]n- (I) 

CH-CH CH-O 
I I I 
BO HH2 CH2OS 

35 Obersichten zu diesem Thema sind bdspietsweise von B. Gesslein et aL in HAPPI 27. 57 (19901 0, Skaugrud in 
Drug Cosm. Ind 148, 24 (1991) und E Onsoyen et aL in Setfen-Ole-Fette-Wachsc 1 17, 633 (1991) ersdiienea 

Zur HersteDung der Chitosane gefat man von Chitin. vorzugsweise den Scfaa!enr«sten von Knistentieren aus, 
die als billige Rohstoffe in groBen Mengen zur VerfQgung stehen. Das Chitin wird dabei abltcherweise zunfichst 
durch Zusatz von Basen deproteiniert, durch Zugabe von Mineralsauren demineralisiert und schliefiiich durdi 
40 Zugabe von starken Basen deacetyiiert, wobei die Molekulargewichte fiber ein brdtes Spektrum verteilt am 
Icdnnea Entsprechende Verfahren zur HersteDung von — milookristallineni — Chitosan sind beispielsweise in 
der WO 91/05808 (RrcxtraOy) und der EP-Bl 0382150 (Hocchst) beschficben. 

Kationische Biopolymere der genannten Art weisen jedoch mehrere Naditcile auf: Sie sind scfawerldsUch, 
trOben aus, weisen m w&Briger VerdOnnung eine unzureichend hohe ViskositAt auf und smd annUOig gegenOber 
45 mikrobieHerKontamination. 

Die komplexe Aufgabe der Erflndung hat demnach darin bestanden, neue kationische Bbpolymere zur 
VerfQgung zu stellen, 6it frd von den gescfailderten Nacfateilen sind 



Beschreibung der Erfindung 

50 

Gegenstand der Erfmdung sind neue kationische Biopoiymere 
mit eincm durchschnittlichen Molekuiargewicht von 10 000 bis 2 000 OOa vorzugsweise 100 000 bis 1 000 OOGt 
einer Viskositat nach Brookfteld (1 gew.*%ig in GfycolsHure) im Bereich von 20 000 bis 30 000; vorzugsweise 
22 000 bis 26 000 mPas und einem Aschegehalt von weniger als 03, vorzugsweise weniger als 0^1 Gew.-%, die 
s$ mandadurdierbfilt,daBnian 

(a) frische Krustentierschalen mh verdtinntcr w&Briger Mineralsaure behandelt, 

(b) das resultierende demineraUserte erste Zwischenprodukt mit w&Briger Alkalihydroxidldsung behandelt, 

(c) das resultierende geringfOgig deproteinierte zweite Zwischenprodukt emeut mh verdOnnter wftfiriger 
GO Minerals&ure behanddt und 

(d) das resultierende decaknfizierte dritte Z^Hschenprodukt schlieBiich mit konzentrierter w&Briger Alkafil- 
auge behandelt und dabei bis zu emem Gehalt von 0,15 Ins 0,25 Mol Acetamid pro Mol Monomereinheit 
deacetyGert 

65 Oberraschcnderweise wurde gef unden, daB kationische Biopolymere, die man im wesentlichen durcfa Deace- 
tylierung von seetierischem Chitin erhftlt, dann die eingangs gestellte Aufgabe erfODen, wenn man richerstellt, 
daB zum einen fangfrische Rohstoffe verwendet werden und zum anderen der Asdiegehalt der Biopolymeren 
unter emcr kritischen Grenze von OA vonugsweisc 0;! Gew.-% und der Acetylierungsgrad in etnem Bereich 
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von 045 bis 0,25 Mol Acctamid pro Mol Monomereinheit liegt Die Erfmdung schlieBt die Erkcnntnis ein, daB 
insbcsonderc der nicdrigc Aschegchah dann errdcht werden kann» wenn maa der an sich bekanntcn Abbause- 
quenz aus Deproteinicrung-Decalcifmerung-Deacetylienrng eincD Demincralisicrungsschritt vorsdialtcL Es 
werden neue kationische Biopolymcre erhalten, die in I gew.-%iger wSBriger LBsung Gclc mit einer Viskositftt 
nach Brookfidd im Beretch von 20 000 bis 30 000 mPas bilden und sicfa damit von Produkten des Handels 5 
anwendungsiechnisch und strukturell agnifikant untcrschcidea Zudem sind die Produkte lefcht loslich und 

trQben nicht aus. 

Ein weilcrcr Gcgcnstand der Erfmdung betrifft ein Verf ahrcn zur HcrstcDung von katiomschcn Biopolymeren 
mit einem durchschnittlichen Molekulargewidit von tO 000 bis 2 000000, einer Viskositat nach BrookBdd (t 
gew.-%ig m dycokaure) im Berekdi von 20 000 bis 30 000 mPas und einem Aschegehalt von weniger als Q3i to 
vorzugsweise weniger als 0^1 Gew.-%, bei dem man 

(a) f nsche Knistentierschalen mit vcrdOnnter wftBriger Minerals&ure behandelt, 

(b) das rcsultierende dcmineraiisiertc erstc Zwischenprodukt mit wSBriger Alkalihydroxidldsung behandelt, 

(c) das resultierende genngfOgig deprotcinierte zweitc Zwischenprodukt emeut mit verdDnnter wifiriger 15 
Mineralsfiure behandelt und 

(d) das resultierende decaldfizicrte dritte Zwischenprodukt schlieBlich mh konzentrierter wftBnger Alkauj- 
auge behandeh und dabei bis zu einem Gehait von 0,15 bb 025 Mol Acetamkl pro Mol Monomereinheit 
deaoetyfiert 
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EtnsatzstolTe 



Als Hnsatzstoffe kommen Schalen von Krustentiercn, vorzugsweise Krebs-, Krabben-, Shrimps- oder KriD- 
schalen tn Fraga Im HinbGck auf die Kontaminienmg durch ^dotoxine und die andmlkrobielle Stabilisierung 
der Endprodukte hat es sich als vorteilhah erwiesen, fangfrische Rohstoffe einzusetzen. Dies kann in der Praxis 25 
2. B. bedeuten, daB frisch gcfangcnc Krabbcn noch an Bord des Schiffes von ihren Sdialen befrmt and diese bis 
zu ihrcr Veraibeitung ticfgefroren werden. Es ist natOrlich ebcnso mftgfich, den gcsamten Fang ^nzufrieren und 
an Land wdterzuverarbehen. 

DemineraGsierung 30 

Die Demineralisierung stcflt den besonders wichtigen ersten Sdiritt des crfindungsgcmftBcn Verfahrens dar, 
da auf diesem Wege ebenfalls Endotoxine entfemt, die Deproteinierung wesentiich erieichtert und schCeBIkfa 
die Grundlagen fflr die Herstellung von besonders aschcarmen Biopolymeren gelegt werden. Die Demineralisie- 
rung wird durch Behandlung der Schalen mit wSfirigen Mineralsauren, vorzugsweise verdOnnter Salzsaure bei 35 
cmer Tempcratur im Berdch von 15 bis 25, vorzugsweise ctwa 20*0 und emcm pH-Wert von 03 bis V, 
vorzugsweise etwa 0,5 durchgefOhrt 

Deproteinierung 

40 

Die Deproteinierung wird durch Behanddn der demincralisierten Zwischcnprodukte nut wftBrigra Alkalifay- 
droxidldsuogcn. vorzugsweise Katriumhydroxidldsung erretcht Vorzugswase fOhrt man diesen Schritt bei einer 
Temperatur im Bereich von 50 bis 95, tnsbesondcre 70 bis SO'C und einem pH-Wert von 12 bis 14 durdL 

Decaldfiuerung 45 

Die Decaldfmcrung gleicht in der Durchf Ohrung dem Dcmineralisierungsschritt Auch hier wird das nunmehr 
dcprotcimertc Zwischenprodukt mit wSBrigen Mincrals&uren bei einer Tempcratur im Bereich von 15 bis 25, 
vorzugsweise etwa 2CrC und einem pH-Wert von 03 bb 07, vorzugswebe etwa 0^ behandelt Es hat si^ ab 
vorteflhaft erwiesen, das dccakifizicrte Zwischenprodukt vor der nadifolgcnden DeacetyBerung bb auf «ncn so 
Restwassergehalt von 5 bb 25 Gew.-% — bezogen auf das ntchtentwtoerte Produkt — zu trocknen. 

Deacetytierung 

Die Deacct^cnmg wird unter Verwendung von konzentrierten Basen, beispiebw^e konzentrierter Natron- S5 
Oder Kalilauge wicderum bei einer Temperatur im Berek:h von 50 bb 95, insbesondere 70 bb 9B*C und «nem 
pH-Wcrt von 12 bb 14 durchgefOhrL Der Abbau wird soweit durchgefDhrt. dafi em Biopolymer eihalten wird, 
das dncn Gchalt von 0,15 bb 0,25, vorzugsweise 0,16 bb 0,2 Mol Acetanud pro Mol Monomnbaustein resultiert 
Der Deacetylieningsgrad kann im wesentlichen durch die Reaktbnszdt emgcsteilt werden, die Gbficherweise 
bei 1 bb 10 und vorzugswebe 2 bb 5 h liegt Es hat sich femer ab vorteilhaft erwiesen, die Zwbcfaenprodukte vor 60 
jedem neuen Verf ahrensschritt neutral zu waschen. 

Gewerbliche Anwendbarkeit 

Die neuen kationisdien Biopolymere zcichnen stdi dadurch aus, daB sie in waBrigen VerdOnnungen Gele einer 65 
auBerordendicb hofaen Viskositat bOden, Fibne aufbauen und gegen mikrobieUen Befall weitgehend stabifisiert 
sind Ein writerer Gegenstand der Erfindung bcsteht demnach in der Verwendung der neuen Bipopolymere zur 
HersteUung von kosmetischen und/oder pharmazcutischen Mitteln, wie beispiebwebe Haut- oder Haarpflege- 
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SarrrCSK^^^^ - m b. 5. vo^u^sweUe « bis 

HHfs- imdZusatzstoffe 

Chen. SJL ab weite« ff^'^^^SS^'^eKh h'^"^^ SchaumbSdcr u«i derglei- 

Emnlgatoren. tWettunEsmineLViri^k^«™L7i I- Bwpolymeren kompatiblen Tensiden - 

8 ^i^^SS^Z^LSS^Jn^"?^^ W^vorzugswdsc 
von verzweigtenQ-CnSrtS^V^nS^cr C^^^ Ester 

letherinBetrachL "^^^ ****«*^« <0«iohexanei GneAetcaAoiiate in^ 

Typische Beispide fur Fette iStGhSeridT^^S^^ 
Mikn>wachsegegebenenfdbm&.mbbiS^tKSS!^^" ""J BKBenwadis. Panrffinwadis oder 

Ab Stabilisatoren kfinnen Meudtato C^j^^f^Sf.^'^ 
rateb»^mweideiL ~«««'«tte von FettsSuren wie 2. B. Magnerium.. Aluminium- und/oder Hnkstea- 

vju^te=iE.tr^;sr:Sdt.a^tffi^^ 

gleietoitigaUSdiaimistabilisatorarrS^ir^ fettsiureallcanoUniide vetwendet werdeq, wobei die letzteren 

Tenside wie be^ieI$weiseFettUkSo^\^^ Pblyvinylpyrrolidon. 
^^^«»^B^t^^,[SS!i^Z^^'^'' Homologenverteihmg oCT^gluc^ 

Sb:;SrhrsarSf.^^ssr^^Ksxs?"^ 

diofJSffi"^-"*^^^^^^ 

FcSSS^feS^*^"^ G'3«»'*«e-Hns,u«e«er wie Ethylenglycoldisteara^aber aud. 

Deutsd.enFo.sd.nn^SSAl^J^Slm^^^ti^'^ ckr Farbstoffkommbsion dcr 
ttdltsindDiese FartaWwenS^MiAe™i^f.fJ^ I984,&81-I062usammenge- 
ge«mte MisdmatetagS K«»nzent«tK,nen von WOl Ms Oil Gew.-*. bezogen arfdie 

rine diembdie Reakdon findetnStl!SftL e$ adi urn em rem medianisdws Verfahim 

^WefolgendenBdspielesonendenGegensUndderEHmdungnahereHawenwohneilmdar^^ 



Beispiele 
LHerstellbeispiel 



bei einem pH-Wert von OJS be^de^ivrjwuftl«i^ l^C nut 3000 ml verdtonter, 1 molarcrSalzsfture 
i una ^ n Dd c gerflhrt AnschlieBend wurdc das deproteinierte Prodi*t 18h bei 
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30" C gehalten. Das resultierende Material wurde wieder neutral gewaschen; der Ascbegehalt — bezogen 
auf Trockengcwicht - betnig0,6 Gcw.-%. 

(c) Das deproteinierte Produkt aus (b) wurde wiederum im Gewichtsverhtltms 1 : 3 mh 1 inolarer Salzsaure 
versetzL Der Ansatz wurde bei 18^C etwa 1*5 h leicht gerOhn und anschlieBend neutral gewaschen. Das 
decalcifizierte, leicht rosa gefSibte Produkt wies einen Ascbegehalt — bezogen auf Trockengewicht — von s 
0,08 Gew.-% auf und wurde vor der Wetterverarfoeitung durcb Abpressen weitgehend von anhaftendem 
Wasserbefreit 

(d) Das decalctfizierte Produkt aus (c) wurde m Gewichtsverhaitnis 1 :4 mit 65 gew.-%iger w&Briger 
Natriumhydroxidldsung versetzt end 4 h bei 95** C gehalten. Danach wurde das resultierende Chitosan mit 
Wasser neutral gewaschen, gefriergetrocknet und zermahlen. Es wurde em blaB rosa gefftrbtes Pulver lo 
erfaalten, das sidi m 1 gew.-%iger EssgsSure auflfiste. Der Acetylierungsgrad betnig nadi ^H-NMR-Unter- 
suchung Q;t7 Mo! Acetamid/Mol Monomerbaustein. 

Q. Anwendungstechnische Untersucfaungen 

15 

TabeUel 

Eingesetzte kationische Biopolymm 
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Biapoljnier 


Hersteller 


Xrocken- 

qewichl: 

% 


,asc!he 
% 


IS 
% 




Herstell- 
belsplel 


Henkel 


95,9 


0,08 


95 


0,17 


Chl'tosan I 


Wettbewexb 


98,2 


0,43 


64 


0,11 


Chitosan II 


Wettbewerb 


81,0 


0,6 


81 





Iieaendes " Deacetyllerungsgrad 

H[AA]/1I[H] - Mol Acetamid/Mol Moncsmerbanstein 



Die drd Biopolymeren wurden 03 gew.-%ig und 2 Gew.-% in Gtyoots&ure gel6sL Im Vergleidi zum erfin- 
dungsgemafien Produkt waren die Chttosane extrem scfawer IdsBch. Die 2 gew.-%igen Gele enthielten auch nacfa so 
5 h nocfa ungeldste Antefle. Die ViskositSt (nadi Brookfield) der Proben kann Tabelle 2 entnommen werdea 
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TabeUe2 
Viskositfiten der 2 gew.-%igeD Gele 



10 


Bep. 


Blopoljner 


pH-Kert 


RVF 

Spindel 


VlskOB±t:&t: 
idPas 


15 


1 


Herstell- 
belsplel 




Sp«5 
10 Upm 


25.000 


20 


VI 


Chltosan I 




Sp.5 
10 Upm 


2.800 


25 


V2 


Chitosan II 


4,9 


Sp.5 
10 Upm 


40 



B«spiel iind die Vergleichsbeispiele zeigen. daB die erfindungsgemUen icationisdien Biopolymere m- 

IIL Rezepturbeispiele 
1. Softcreme 



45 



Emulgade*SE 

CctioPV 

Cctior»SN 

Glycerin 86 gew.-%ig 

Kationisches Biopolymer 1,5 gcw.-%ig 

Wasser, Konservieningsiiuuel 



5^Gew.-% 
3,0Gcw.-% 
3.0Gew.-% 
3,0Gcw.-% 

4aOGew.-% 

ad 100 



55 



2. Feuditigkehsemubion 

EmiiIgade*SE 

Cetiol^V 

Cetiol^SN 

Glycerin 85 gew.-%ig 

Kationisches Biopolymer 1,5 gew.-%ig 

Wasser, Konservierungsmittel 



5^Gew.-% 
3^Gew..% 
3,0Gew..% 
3,0Gew.-% 

6aOGew..% 

ad 100 



60 



65 
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3. Anti-wrinkle Cream 

Lameform^TGI 4^Gcw.-% 

Monomuls*9<K) 18 Gew.-% 

Bicnenwadis 7^ Gew.-% 

Cctiol*OE 5^Gcw.-% 

Eutanol^G 10,0Gew,-% 

Cetiol^LC 5/)Gew,-% 

Glycerin 86 gcw.-%ig 5.0 Gew.-% 

Magneaumsulfat U)Gcw..<«> 

Katiomschcs Biopolymcr 13 gcw.-%ig 5,0 Gew.-% 

Wasser, Konservieningsmhtd ad 100 
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4.Aufbaupflege 

Lamrform^TGI Gew.-% 

Monoinab»900 18 2.0 Gew..% 

Biencnwachs 7^Gcw.-% 

CetioI*0£ 5.0Gew.-% 

Eutanol* G Gcw.-% 

Cedol*ljC 5.0Gew..*yb 

C^ycerin 86 gcw.-%ig 5^ Gew.-% 

Magncaumsulfat 1.0Gew.-% 

Kationisches Biopolymer 1^ gew.-%ig 100 Gcw.-% 

Wasscr.Konservieningsmittel ad 100 



t 5.1ntensvpnege 

Cetiot*0£ 5,0Gew.-<K> 

Cetiol*ljC 5,0G«w.-% 

Emulgadc* SE Gew.-% 

Eumulgiix^ B2 1«0 Gcw.-% 

Kationisdies Biopolymer 13 gew,-%ig 5,0 Gcw.-9b 

Wasser, Konscrvicmngsmittd ad 1 00 



6. Regenerationsemulsion 

Cetioi* OE 5^ Gew--% 

CetioI^LC 5^Gcw.-9b 

Emulgade* SE *»5 Gew.-% 

Eumulgin* B2 Gcw.-% 

Kationisdics Biopolymer 13 gcw,-%ig 1(W> G€w.-% 

Wasser, Konservienmgsmhtel ad 100 



7. 1 ntensi V skin care ftaid 

Einalgade*PL1618 

Cetiot*)600 

Myritor»318 

Cetio!»V 

Cetiol*OE 

BayalonOM350 

Glycerin 86 gew.-%ig 

Kationisdies Biopolyiner 13 gcw,-%ig 

Wasser, Konservieningsmittel 



73G«w.-% 
4j0 Gew,-% 
4/)Gew..% 
4/)Gcw-r% 
2iOGew.-% 
03Gew.-% 
3,0Gew.*% 
5,0Gew.-% 
ad 100 



60 



65 
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8. High quality skin care fluid 

Emulgade* PL 1618 7 3 Oew -% 

Cctior»J600 4,0Gcw;.% 

Myritol»318 4.0Gcw.-% 

C«iol*V 4,0Gcw.-% 

Ceti<rf»OE 2^Gew.-% 

Baysik»« M 350 0^5 Gew.-% 

Glycerin 86 gcw.-%ig 3^0 Gcw.-% 

Kationisches Biopolymer 1 ,5 gcw.-%ig 10^ Gew.-% 

Wasscr, Konservierungsmittel ad 1 00 

9. Skin tonic 

EthanoI(kosm.) 15^Gcw.-% 

AMantom a3Gcw.-% 

Giycenn86gew..%ig 2Ji>Gew,'% 

EunatiIgin*HRE40 1^ Gew.-% 

Kationisches Biopolymer 1^ gew.-%ig 2JS Gcw.-% 

Wasser, Konservierungsmittei ad 100 
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Tabdle3 

Handeknamen und CTFA-Bezeichnungen 



Eandelsname 


CXFA-Bezeidmong 


Cetiol 


J 600 


Oleyl Erucate 




LC 


Coco Caprylate Caprate 




0£ 


Dicapryl Ether 




SB 


Cetiearyl Isononanoa'te 




V 


Decyl Oleate 


Ennilgade 


PL 1618 


Eexadecyl Polyglucose (and) 
Eezadecyl Alcohol 


• 


SE 


Glycearyl Stearate (and) 
Cetearet:h-20 (and) Ce'tearet:h-12 
(and) Ceteazyl Alcohol (and) 
Ce^l Palmi-tate 




B2 


Cetearet:h*20 




HRS 40 


PEG 40 Hydrogenated Castor Oil 


Eutanol 


6 


Octyldodecanol 


Lasieform 


mi 


Pol3^1yceryl-3 Dllsostearate 


Mononnxls 


90-O 18 


Glyceryl Oleate 


Myritol 


318 


Capzylic/Caprlc Triglyceride 
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Patentanspriiche 

1. Kationische Kopolymere mh einem durchschnittlichcn Molekulargewicht von 10 000 bis 2 000 000, cincr 
Viskositfit nach Brookficld (1 gcw.-%ig in Glycolsfiure) im Bereich von 20 000 bis 30 000 mPas und cinera 
Aschegchalt von wenigcr als 03 Gcw.-%, dadurch erhaitlich. dafi man 

(a) frische Krustentierschalen mit verd&nnter w&Driger Mincralsaure behandelt. 

(b) das resultierende demineralisierte crste Zwischcnprodukt mit wftBriger Alkalihydroxidldsung be- 
handelt, 

(c) das resultierende geringfOgig dcproteinierte zweite Zwisdienprodukt emeut nut vcrdfinntcr wSBri- 
ger Mineralsiure behandeit, und 

(d) das resultierende decaicirmerte dritte Zwiscbenprodukt schlieBiich mit konzentrierter wlBriger 
Alkalilauge behandelt und dabei bb zu einem Gehalt von 0,\5 bis 0,25 Mol Acetamid pro Mol Mono- 
mereinheh deaceTyliert 

2. Verfahren zur Herstellung von kationiscben Biopolymcren mit einem durchschnittlichen Molekularge- 
wicht von 10 000 bis 2 000 000, emer Viskositfit nach Brookfield {1 gcw.-%ig in Glycolsfiure) im Bcrcidi von 
20 000 bis 30 000 raPas und cmem Aschcgehalt von wenigcr als 03 Gcw.-%, bei dcm man 

(a) frische Krustentierschalen mit verdfinnter wfiBriger Mineralsfiure behandch, 

(b) das resultierende demineraCsierte erste Zwisdienprodukt mh wfiBriger AJkalihydroxidlasunff be- 
handelt. 

(c) das resultierende geringfugig dcproteinierte zweite Zwischei^rodukt emeut mit verdfinnter wfiBri- 
ger Mineralsfiure behandelt, imd 

(d) das resultierende decaldfizierte dritte Zwischcnprodukt schlieBiich mit konzentrierter wfiBriger 
Alkalilauge behandelt und dabei bb zu einem Gehalt von 0,15 bis 0^ Mol Acetamid pro Mol Mono- 
mere inheit deacetyliert 

3. Verfahren nach Ansprucfa 2, dadurch gekennzeicfanct, daB man als Mineralsfiure verdOnnte Salzsfiure 
emsetzt 

4. Verfahren nach den Ansprfichen 2 und 3, dadurch gekennzeichnet, daB man als AlkaGhydroxidlAsung 
Natriumhydroxidl6sung einsetzt 

5. Verfahren nach den Anspriichen 2 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB man die Schritte (a) und (c) bei etncr 
Temperatur im Berek^ von 15 bis 25"»C und einem pH-Wert von 03 bis 0^7 durchfiihrt. 

6. Verfahren nach den AnsprOchen 2 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB man die Schritte (b) und (d) bei 
einer Temperatur im Bereich von 50 bis 95* C und cmem pH-Wert von 12 bis 14 durchfOhrt 

7. Verfahren nach den Anspriichen 2 bis 6, dadurch gekennzdchnet, daB man das decaldfizierte Zwisdien- 
produkt aus Schritt (c) vor der Deacetylierung bis auf cinen Restwassergehalt v<m 5 bis 25Gcw.-% 
trockneL 

8. Verfahren nach den AnsprQchen 2 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dafi man die Zwischenprodukte vor 
jedem neuen Verfahrensschritt neutral wfischt. 

9. Verwendung dcr kationiscben Biopolymcren gemfiB Anspruch I zur Herstellung von kosmetischen 
und/oderpharmazcutischcn Mittela 
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